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@ Verfahren zur Herstellung von Wasch mittelformulie- 
rungen hoher Dichte und schnellem Zerfatl in der Wasch- 
flotte, dadurch gekennzeichnet, dal^ das Gemisch der Ein- 
satzstoffeeinem Knet- und Mischprozef^ unterzogen wird, 
woran sich eine Formgebung durch Kalandrierung aus- 
schliefSt. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft Verfahren zum Her- 
stellen von festen, geformten Wasch- oder Reinigungsmit- 
teln, insbesondere eines Waschmittels fur die Textilwasche. 

Auf dem Gebiet der Wasch- und Reinigungsmittel fiir 
Haushalt und Gewerbe, insbesondere auf dem Gebiet der 
pulverformigen Waschmittel fur Textilien, besteht derzeit 
ein Trend zur Herstellung von Produkten mit erhohten Pul- 
verschtittgewichten und von starker aufkonzentrierten Ge- 
mischen von Inhaltsstoffen. 

Aus dem Stand der Technik sind insbesondere Granulate 
mit einem Gehalt an Tragersubstanzen und daran adsorbier- 
ten flussigen oder pastenformigen Tensiden, insbesondere 
entsprechenden nichtionischen Tensiden bekannt. 

BishCT bekannte Herstellverfahren sind meist aufwendig. 
Zunachst wird eine waBrige Aufschiammung der Tragersub- 
stanz hergestellt, die dann durch Spriihtrocknung in ein kor- 
niges poroses Vorprodukt uberfiihrt werden muB. Die Mit- 
verspriihung der genannten schmutzablosevennogenden 
Substanzen und ihre vorhergehende Einarbeitung in die 
waBrige Aufschlammung verbietet sich in der Regel wegen 
der Aikalitat dieser Aufschlammung, bei der die genannten 
schmutzabl5severmogenden Substanzen wegen ihrer Ester- 
funktionen normalerweise nicht ausreichend stabil sind. 

Ein weiteres Problem der Herstellung von Waschmitteln 
hoher Schiittdichte bzw. massiven Matrizes ist ihr schneller 
Zerfall bei Eintritt in ein waBriges Medium. Dies ist eine 
zwingende Voraussetzung fiir den Wascherfolg. In diesem 
Sinne ist es zu vermeiden durch hohe lokale Konzentration 
der Waschmittel Inhaltsstoffe wie z. B. Bleichmittel eine 
Schadigung der Waschefaser herbeizufuhren. 

Die EP-A 0 518 888 beschreibt die Herstellung von fe- 
sten, gut rieselfahigen und in ihrer speziellen Formgestal- 
tung vorherbestinmibaren Granulaten der Inhaltsstoffe von 
Wasch- und Reinigungsmitteln ermoglichen- wobei gleich- 
zeitig die Einstellung deutlich erhohter Schutlgewichte zu- 
ganglich werden soil. Dabei erfolgt jedoch eine Abschlag- 
technik im Sinne eines HeiBabschlages. Dieses Verfahren 
hat den Nachteil, daB hohe Staubanteile und ein verschmie- 
ren des austretenden Schmelzestranges auf der notwendigen 
Lochscheibe zu Spezifikationsabweichungen im Produkt 
fiihrt. Wird keine gleichmaBige Verteilung der zu verarbei- 
tenden Formmassc iiber den gesamten Querschnitt der 
Formgebungsplatte erreicht, so tritt die Masse aus den ein- 
zelnen Offhungen mit unterschiedlichen Geschwindigkeiten 
aus. Damit werden aber die austretenden Strange von dem 
vor der Formgebungsplatte rotierenden Messer in unter- 
schiedlich lange Granulate geschnitten. Ein gleichmaBiges 
Produkt kann so nicht erhalten werden. 

Die EP-A 0436 786 beschreibt die Herstellung von Extru- 
datteilchen fur pharmazeutische Granulate durch eine 
Druckluft'Abschiagetechnik. 

Die EP-A 0240 904 beschreibt die Herstellung von kalan- 
drierten pharmazeutischen Formen durch die Einfuhrung ei- 
nes thermoplastischen wirkstoffhaltigen Schmelzebandes in 
eine nachfolgende Kalandriervorrichtung bestehend aus 
zwei gegensinnig rotierenden Formwalzen. 

Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren 
zu entwickeln, das die Herstellung von gleichmSBigen 
Formkorpem eines Wasch- oder Reinigungsmittels, insbe- 
sondere eines Waschmittels fiir die Textilwasche, in beson- 
ders wirtschafdicher Weise erlaubt. 

DemgemaB wurde ein Verfahren zur Herstellung von fe- 
sten, geformten Wasch- und Reinigungsmitteln gefunden, 
welches dadurch gekennzeichnet ist, daB man das Gemisch 
der Einsatzstoffe einem Knet- und MischprozeB unterzogen 
und nach Extrusion durch Kalandrierung ausgeformt wird. 



49 565 A 1 

2 

Fesle geformte Wasch- und Reinigungsmittel im Sinne 
dieser Ertindung sind Mittel, die eine Tabletten-, Kissen-, 
Pastillen-, Mandel- oder Brikettform aufweisen. Sie enthal- 
ten mindestens eine unter den Verarbeitungsbedingungen fe- 
5 ste Komponente, wobei es sich bei dieser festen Kompo- 
nente im wesentlichen um anorganische Geriistsubstanzen 
handelt. 

Die erfindungsgemaBen Waschmittel enthalten neben den 
fiir den WaschprozeB unverzichtbaren Inhaltsstoffen wie 
10 Tensiden und Buildermaterialien in der Regel weitere Be- 
standteile, die man unter dem Begriff Waschhilfsstoffe zu- 
sammenfassen kann und die unterschiedliche Wirkstoff- 
gruppen wie Schaumregulatoren, Vergrauungsinhibitoren, 
Bleichmittel, Bleichaktivatoren, Bleichkomponenten, opt. 
15 Aufheller u. Hilfsstoffe, zu den Vergrauungs- Korrosions-, 
Schauminhibitoren, Enzyme, Stabilisatoren, Parfumole, 
Farbstoffe und Stellmittel zu zahlen sind und Farbuberlra- 
gungsinhibitoren umfassen. Zu derartigen Hilfsstoffen ge- 
horen auch Substanzen, welche der Waschefaser schmutz- 
20 abstoBende Eigenschaften verleihen und die, falls wahrend 
des Waschvorgangs anwesend, das Schmutzabl5severmo- 
gen der Ubrigen Waschmitielbestandteile unterstOtzen. 

Derartige schmutzablosevermogende Substanzen werden 
oft als "Soil-Release"-Wirkstoffe bezeichnet. Wegen ihrer 
25 chemischen Ahnlichkeit zu Polyesterfasem bcsonders wirk- 
same schmutzablosevermogende Wirkstoffe, die aber auch 
bei Geweben aus anderem Material die erwunschte Wurkung 
zeigen konnen, sind Copolyester, die Dicarbonsaureeinhei- 
ten, Alkylenglykoleinheiten und Polyalkylengiykoleinhei- 
30 ten enthalten. Schmutzablosevermogende Copolyester der 
genannten Art wie auch ihr Einsatz in Waschmittehi sind 
seit langer Zeit bekannt (Ethylenterephthalat-Polyoxyethy- 
lenterephthalat-Polymer, Velvetol®, Hersteller Rhone-Pou- 
lenc). 

35 Auch solche schmutzablosevermSgende Polymere kon- 
nen eingesetzt werden, die Ethylenterephthalat und Poly- 
oxyethylenterephthalat-Gruppen in Molverhaltnissen von 
9:1 bis 1:9 enthalten. Andere Monomereinheiten, bei- 
spielsweise Propylenglykol, Polypropylenglykol, Alkylen- 
40 Oder Alkenylendicarbonsauren, Isophthalsaure, carboxy- 
oder sulfosubstituierte Phthalsaureisomere konnen im 
schmutzablosevennogenden Polymer enthalten sein, Auch 
endgruppenverschlossene Derivate, das heiBt Polymere, die 
weder freie Hydroxylgruppen noch freie Carboxylgruppen 
45 aufweisen, sondem beispielsweise C]_4-Alkylgruppen tra- 
gen Oder mit einbasigen Carbonsauren, beispielsweise Ben- 
zoesaure oder Sulfobenzoesaure, endstandig verestert sind, 
konnen im erfindungsgemaBen Verfahren eingesetzt wer- 
den. Geeignet sind auch die aus EP241985 bekannten Poly- 

50 ester, die neben Oxyethylen-Gruppen und Terephthalsaure- 
einheiten 1,2-Propylen-, 1,2-Butylen- und/oder 3-Methoxy- 
1,2-propylengruppen sowie Glycerineinheiten enthalten und 
mit C|- bis C4-Alkylgruppen endgruppenverschlossen sind, 
die in EP 253567 eingesetzten Soil-release-Polymere mit ei- 
ner Molmasse von 900 bis 9000 aus Ethylenterephthalat und 
Polyethylenoxid-terephthalat, wobei die Polyethylenglykol- 
Einheiten Molgewichte von 300 bis 3000 aufweisen und das 
Molverhaltnis von Ethylenterephthalat zu Polyethylenoxid- 
terephthalat 0,6 bis 0,95 betragt, die aus EP 272 033 bekann- 
ten, zumindest anteilig durch Ci_4-Alkyl- oder Acylreste 
cndgruppenvcrschlossenen Polyester mit Poly-propylentcr- 
ephthalat- und Polyoxyethylenterephthalat-Einheiten, die in 
EP 274907 genannten sulfoethyl-endgruppenverschlosse- 
nen terephthalathaltigen Soil-release-Polyester, die durch 
Sulfonierung ungesattigter Endgruppen heigestellten Soil- 
Release-Polyester mit Terephthalat-, Alkylenglykol- und 
Poly-C2-4-Glykol-Einheiten der EP 357 280, die aus EP 398 
133 bekannten kationischen Soil-releases-Polyester mit 
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Amin-, Ammonium- und/oder Aminoxid-Gruppen und die 
kationischen Soil-release-Polyester mit ethoxyUerten, qua- 
temierten Morpholin-Einheiten der EP 398 137. Gleichfalls 
geeignet sind Polymere aus Ethylenterephthalat- und Poly- 
ethylenoxid-terephthalat, in denen die Polyethylenglykol- 5 
Einheiten Molgewichte von 750 bis 5000 aufweisen und das 
Molvertialtnis von Ethylenterephthalat zu Polyethylenoxid- 
terephthalat SO : 50 bis 90 : 10 betragt und deren Einsatz in 
Waschmittein in der deutschen Patentschrift DE 28 57 292 
beschrieben ist, sowie Polymere mit Molgewicht 15000 bis lO 
50000 aus Ethylenterephthalat und Polyethylenoxid-tereph- 
thalat, wobei die Polyethylenglykol-Einheiten Molgewichte 
von 1000 bis 10000 aufweisen und das Molverhaltnis von 
Ethylenterephthalat zu Polyethylenoxidterephthalat 2 : 1 bis 
6 : 1 betragt, die gemaB DE 33 24 258 in Waschmitteb ein- is 
gesetzt werden konnen. 

Die Wasch- oder Reinigungsmittel-Formulierungen ent- 
halten weiterhin als Tragermaterialien einen oder mehrere 
anorganische Geriiststoffe (sogenannte "Builder"). 

Geeignete anorganische Builder sind beispielsweise Alu- 20 
mosilicate. Silicate, Carbonate und/oder Phosphate. 

Als Phosphate k5nnen Orthophosphate oder Polyphos- 
phate, insbesondere Pentanatriumtriphosphat eingesetzt 
werden. Weitere geeignete anorganische Builder sind Car- 
bonate oder Bicarbonate. 25 

Diese konnen in Form ihrer Alkali-, ErdaUcali- oder Am- 
moniumsalze eingesetzt werden. Vorzugsweise werden Na- 
trium-, Lithium- und Magnesium-carbonate und Bicarbo- 
nate verwendet, besonders bevorzugt Natriumcarbonat und 
Natriumbicarbonat. Ebenso eignen sich beispielsweise Alu- 30 
mosilicate mit lonenaustauschereigenschaften (Zeolithe), 
vor allem Natriumalumosilicate. Man kann auch amorphe 
oder kristalline Silikate wie beispielsweise Disilikate in 
Form ihrer Alkali-, Erdalkali- oder Ammoniumsalze, bevor- 
zugt Natrium-, Lithium- oder Magnesiumdisilikate, verwen- 35 
den. 

Die anorganischen Geriislsubstanzen konnen in Mengen 
von 10 bis 60, vorzugsweise 20 bis 50Gew.-% eingesetzt 
werden. 

Die Wasch- und Reinigungsmittel enthalten vorzugsweise 40 
neben den anorganischen Buildem auch noch organische 
Co-Builder. Als solche eignen sich Nitrilotriessigsaure, Zi- 
tronensaure oder Polycarboxylate. Geeignete Polycarboxy- 
late sind beispielsweise Copolymerisatc von Maleinsaure 
und Acrylsaure im Gewichtsverhaltnis von 10 : 90, bevor- 45 
zugt 30 bis 70 bis 90 bis 10, mit Molekulargewichten von 
2000 bis 250 000, vorzugsweise 5000 bis 100 000, oder Tbr- 
polymerisate mit Molekulargewichten von 25 000 bis 100 
000 aus Maleinsaure, Acrylsaure und einem Vinylester einer 
Ci-C3-Carbonsaure im Gewichtsverhaltnis von 50 
lO(MA) : 90(AS+VE) bis 95(MA) : 5(AS+VE), wobei das 
Verhaltnis von Acrylsaure zu Vinylester 20 : 80 bis 
80 : 20 Gew,-% betragen kann. Die organischen Co-Builder 
werden iiblicherweise in Mengen von bis zu 15 Gew.-%, 
vorzugsweise 1 bis 8 Gew.-% zusammen mit anorganischen 55 
Buildem eingesetzt. 

Weiterhin enthalten die Formulierungen iibliche Tenside. 
Die Tenside setzen die Grenzfiachenspannung des Wassers 
herab und verleihen dadurch der Waschlosung ihr groBes 
NetzvermSgen. Sie fbrdem das Abheben des Schmutzes und 60 
dispergieren den Schmutz, d. h. sie emulgieren den Fctt- 
schmutz und suspendieren den Pigmentschmutz. In den er- 
findungsgemaBen Zubereitungen befindet sich meist eine 
Kombination mehrere Tenside, die hauptsachlich anion. Na- 
tur, teils auch nichtionogen sind. 65 

Innerhalb der Tensidkombination konnen Spezialseifen 
(d. h. Seifen aus besonders ausgewahlten langkettigen Fett- 
sauren) als Mittel zur Schaumdampfung oder Schaumregu- 
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lierung (Schauminhibitoren) dienen. 

Andere anionaktive Tenside sind die Fettalkohol(gt- 
her)sulfate, Alkylsulfonate, SchwefelsSureester der Athoxy- 
late von Alkylphenolen, Sulfobemsteinsaureester und Mo- 
noglyceridsulfate. 

Nichtionogene Tenside (Nonionics, Niotenside) enthalten 
Fettalkohole, Alkylphenole, Fettsaureamide, an deren fiink- 
tionelle Gruppen Polyathylenoxidketten angelagert sind 
(Athoxylate). Andere Typen bestehen aus einem Polypropy- 
lenoxid, an das beiderseits Athylenoxid ankondensiert 
wurde (Polyather, z, B. Pluronic) und auch die Fettamin- 
oxide zahlen zu den Nonionics. 

Als Bleichmittel dient vorzugsweise Natriumperborat, 
das oberhalb von 60°C zunehmend Aktivsauerstoff abspal- 
tet, der eine Reihe von Verschmutzungen, wie z. B. Obst-, 
Gemiise- oder Rotweinflecken, oxidativ abbaut. 

Fiir Waschtemperaturen unter 60°C gelangen sog. Perbo- 
rataktivatoren zur Anwendung, d, h. Acylverbindungen, die 
in alkal. Waschflotte mit H2O2 unter Bildung von Perox- 
ysauren reagieren: Beispiel: 1,3,4,6-Tetraacetylglykoluril. 

Optische Aufheller (Weifi toner), die auf die Faser aufzie- 
hen und ultraviolette Strahlen in blaues sichtbares Licht um- 
wandeln, welches den sonst vorhandenen Gelbstich weiBer 
Wasche kompensiert. Zur Anwendung gelangen Stilben-, 
Pyrazolin-, Cumarin- und Benzoxazolderiv, 

Als Waschhilfsstoffe werden sogenannte Vergrauungsin- 
hibitoren (Schmutztrager) eingesetzt, die verhindem soUen, 
daB der von der Faser abgeloste Schmutz aus der Rotte wie- 
der auf die Faser aufzieht. Dazu zahlen z, B. Polyvinylpyr- 
rolidone, Copolymere des Vinylypyrrolidons und auch Po- 
lymere des Vinylypyridins bzw. Vinylpyridin-N-oxids. Es 
werden aber auch Cellulosederivate insbesondere Carbox- 
ymethylcellulose, eingesetzt. 

Alkalisilicate (Wasseiglas) sorgen bei Vollwaschmitteln 
fur die Einstellung des optimalen pH-Wertes; sie haben ge- 
wisses Dispergiervermogen und eine Korrosionsschutzwir- 
kung. Magnesiumsilicat dient als Stabilisator fiir die Perbo- 
ratbleiche, indem es Kupfer-, Mangan- und Eisenionen bin- 
det. 

Fur die Verwendung eines Waschmittels in der Tronunel- 
waschmaschine ist eine Schaumsteuerung durch Schaumin- 
hibitoren (vgl. Schaumverhiitungsmittel) unerlaBlich, z. B. 
durch Seifen langerkettiger Fettsauren (Behenate), THalkyl- 
mclaminderiv. oder Silicone (vgl. Schmadel und Kurzendor- 
fer (Waschmittelchemie, Heidelberg: Hiithig 1976, S. 
121-136) - Andererseits laBt sich der Schaum auch stabili- 
sieren, z. B. durch Alkylhamstoffe als Schaumstabilisato- 
ren. Zur leichteren Beseitigung von EiweiB- und Starkever- 
schmutzungen auf dem Waschgut konnen Enzyme, vor al- 
lem alkaliresistente Proteasen und Amylasen zugesetzt wer- 
den, beispielsweise Enzyme wie Proteasen, Lipasen, Amy- 
lasen oder Cellulasen wie sie fur Wasch- und Reinigungs- 
mittel iiblich sind, oder Mischungen solcher Enzyme. Die 
Enzyme sind kommerziell erhaltlich und werden iiblicher- 
weise in Mengen von 0,1 bis 1,5, vorzugsweise 0,2 bis 
1 ,0 Gew,-% eingesetzt. 

Die Formulierungen konnen auch Farbiibertragungsinhi- 
bitoren enthalten. Geeignete Farbiibertragungsinhibitoren 
sind beispielsweise wasserlosliche Homopolymere des N- 
Vinylpyrrolidons (VP) oder des N-\^nylimidazols (VI) oder 
Copolymere aus den genannten Monomeren mit Molekular- 
gewichten von 2000 bis 50 000. Bevorzugte Farbiiberura- 
gungsinhibitoren sind vemetzte VI- VP- Copolymere, die VI 
und VP im Molverhaltnis von 20 bis 80 bis 90 bis 10 enthal- 
ten und mittleren TeilchengroBen von 0,1 bis 500 pm. Die 
Farbiibertragungsinhibitoren werden iiblicherweise in Men- 
gen von 0,05 bis 5, bevorzugt 0,2 bis 2,5 Gew.-% eingesetzt. 

Rieselhilfen (Anti-caking Agents) wie z. B. Toluolsulfo- 
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nate sollen das Verklumpen der Waschmittel durch Luft- 
feuchtigkeit verhindem. Sie kdnnen in den erfindungsgem^- 
Ben Granulaten auch das Verbacken der Granulate verhin- 
dem und tragen bei den kalandrierten Produkten zur besse- 
ren Ablosung aus dem Kalander bei. Demselben Zweck als 
sogenanntes neutrales Stellmittel dient auch Natriumsulfat, 
das daneben staubbindend wirkt. 

Riechstoffe (Parfumole) haben die Aufgabe, wahrend des 
Waschvoigangs auftretende Laugengertiche zu iiberdecken 
und der W^che einen angenehmen Geruch zu verleihen, 
vgl. Parfiims undZilske (DragocoRep. 21 (1974) 231-241). 

Weiter konnen die erfindungsgemaBen Zubereitungen 
Mikfobizide, Hydrotropika und Farbstoffe in geringen Men- 
gen enthalten sein. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform konnen den 
Fonnkdrpem zur zus^tzlichen Zerfallsbeschleunigung wei- 
tere Tbnside zugegeben werden, beispieisweise anionische 
Tenside wie Dodecylsulfate, Cetylstearylsulfate, Dioctylsul- 
fosuccinate und Sulfonate wie Alkylsulfonate, Kationten- 
side, amphotere Tenside wie Lecithin und insbesondere 
auch solche mit Betain-Struktur wie die Tego-Betaine, oder 
Steinapol-TVpen, sowie Sulfobetaine, nicht ionische Tenside 
wie Fettalkohole und Sterole, z. B. Stearylalkohol, Cetylal- 
kohol, Cetylstearylalkohol, Cholesterol, Sorbitanfettsaure- 
ster wie z. B. Sorbitanmonooleat, -palmitat, und -stearat, 
Polyoxyethylensobitanfettsaureester wie die Polysorbate, 
Polyethylenfettsauregylceride, wie die Macrogole, Polyoxy- 
ethylen-Fettsaureester, Polyoxyethylen- fettalkohole, Gly- 
cerolfetts^ureester und macromolekulare Tenside wie z. B. 
Poloxamere und Polyether. 

Erfindungsgemai3 sind neben den 3-20% nichtionischer 
und anionischer Tenside fur die eigentliche Waschleistung, 
weitere 2-20% dieser die Zerfallsbeschleunigung optimie- 
renden Stoffe enthalten. 

Dabei sind es besonders bevorzugt etwa 5-10%. 

Zur Herstellung von kalandrierten Formen die entweder 
eine Tabletten-, Kissen-, Pastillen-, Mandel, oder Brikett- 
form haben konnen, wird erfindungsgemaB der aus einem 
Extruder/oder Kneter austretenden oder iiber eine Pumpe 
geforderten Strang in zwei gegenlaufige Kalanderwalzen 
eingefuhrt, wobei entweder beide oder auch nur eine der Ka- 
landerwalzen eine formgebende Vertiefung haben konnen. 

Wird wahrend des eigentlichen Extrusions oder Knetvor- 
ganges eine Riissigkeit, z. B. Wasser zugesetzt, kann nach 
dem Formgebungsschritt ein Trocknungsschritt angeschlos- 
sen werden in dem die rondierten oder kalandrierten Formen 
z, B. in einem Wrbelschichtgranulator getrocknet werden. 

Altemativ ist es aber auch moglich wahrend des Bxtrusi- 
onsvorganges iiber einen sogenannten VakuumvorstoB den 
Anteil an Fliissigkomponente in der Mischung iiber die 
Steuerung der Temperatur- und Vakuumverhallnisse einzu- 
stellen. Die Fahigkeit der beschrankten Fliissiganteile im 
Stoffgemisch zu erweichenden Plastitizierung, nehmen mit 
steigender Temperatur zu. 

Das aufiere Erscheinungsbild des erfindungsgemaBen 
Verarbeitungsschrittes ahnelt etwa der Plastifizierung von 
Kunststofifgranulaten zur formgebend verpreBbaren Masse. 
Ebenso wie dort kann auch in der erfindungsgemaB vorge- 
nommenen Homogenisierung und Verdichtung des primar 
anfailenden trocken erscheinenden Stoffgemisches zur 
formgebend verpreBbaren Masse eine beschranktc Stcige- 
rung der Massetemperatur unterstutzend wirken. Der inten- 
sive Vermischungsvorgang beispieisweise durch Verkneten 
kann aus sich heraus zur gewiinschten Temperatursteige- 
rung fuhien. Erforderlichenfalls kann aber auch zusatzlich 
eine gezielte Temperaturregulierung von auBen voigenom- 
men werden. Dies geschieht z. B. Qber die einzelnen 
Schiisse des Extrudergehauses. Dabei muB zwischen Form- 
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massen unterschieden werden, die temperaturempfindliche 
Substanzen enthalten oder nicht. Durch den Energieeintrag 
wahrend des Extrudierens steigt die Tbmperatur der Form- 
masse, so daB insbesondere beim Extrudieren der erstge- 
5 nannlen Formmasse gekuhlt werden muB, um eine Zerset- 
zung zu vermeiden, 

ErfindungsgemaB ist es moglich wahrend des Extrusions 
oder Knetvorganges zu einem beliebigcn Zeitpunkt weitere 
Komponenten in den Extruder/Kneter zuzugeben. Dabei 
10 kann es sich z. B. um waBrige Ldsungen oder Dispersionen 
von Enzymen handeln, die einer starken Knet-/Schereinwir- 
kung des Verfahrens in kritischen Zonen nicht standhalten 
wurden. Eine solche Zudosierung kann iiber Pumpen in die 
einzelnen Schiisse z. B. des Extruders erfolgen. 
IS Die Schnecken kdnnen gleich- oder gegenlaufig, nicht- 
kammend, kammend oder dichtkSmmend angeordnet sein. 
Bevorzugt wird eine gleichlaufige kammende Anordnung. 

Auch das Anflanschen an den Extruder durch eine seitlich 
angebrachte Maschine und die damit verbundene Mi- 
20 schungs- oder Vorproduktzufuhrung iiber einen weiteren 
Extruder oder eine weitere Knet/Misch- und Pump-Kombi- 
nation ist moglich. 

Zunachst kann in an sich bekannter Weise ein Vorgemisch 
der festen und der gegebenenfalls mitverwendeten be- 
25 schrankten Anteile an Russigkeitskomponenten hergestellt 
werden. 

So kdnnen auf dem Wege der Spriihtrocknung gewon- 
nene Turmpulver aber auch ganz einfach die jeweils ge- 
wahlten Mischungsbestandteile als Reinstoffe in feinteili- 
30 gem Zustand miteinander vermischt werden. Die Gesamt- 
masse des Vorgemisches wird kurz nachgemischt, wobei die 
jeweiligen Stoffanteile so gewahlt sind, daB ein bevorzugt 
rieselfahiges Vorgemisch anfallt, das zur Beschickung einer 
Homogenisieranlage geeignet ist. 
35 Um den ProzeB jedoch kontinuierlich mit hohem Durch- 
satz betreiben zu konnen, wird es bevorzugt, die Bestand- 
teile des Endproduktes z. B. iiber ein differentielles Wage- 
system in den Extruder oder Kneter zu dosieren. Auf diese 
Art und Weise ist auch ein Nachfiillen der Dosiereinrichtun- 
40 gen wahrend des Extrusionsvorganges moglich. 

Je nach GutbeschafFenheit wird die bendtigte Menge an 
Fliissigphase und das erfindungsgemaB ausgewahlte Plasti- 
fizier- und Gleitmittel als bevorzugt waBrige Paste bzw. 
Waschmittel Gel eingemischt. Gewiinschtenfalls konnen 
45 auch noch weitere FeststofTkomponenten der Vormischung 
zugegeben oder im Extruder iiber getrennte Dosiereinrich- 
tungen zudosiert werden. Als Plastifiziermittel wird bevor- 
zugt Wasser eingesetzt, wobei der Wasseranteil der Formu- 
lierung wahrend des Knet- und Mischprozesses 0,1 bis 
50 15 Gew.-% betragt. 

Als Homogenisiervorrichtung werden bevorzugt Kneter 
beliebiger Ausgestaltung, die auch z.B. in der Kunststoff- 
technologie zum Mischen eingesetzt werden, z. B. solche 
Vorrichtungen die in "Mischen beim Herstellen und Verar- 
55 beiten von Kunststoffen", H. Pahl, VDI-Veriag, 1986 be- 
schrieben werden eingesetzt. Beispieisweise konnen Extru- 
der, dynamische und statische Mischer, Riihrkessel, einwel- 
lige und mehrwellige Riihrwerke sowie vorzugsweise 
Misch-Knetreaktoren der Firma List, Extruder der Firma 
60 Buss AG mit einwelligen oszillierenden Antrieb sowie ein- 
oder zweiwellige Extruder der Firma Werner und Pfleiderer 
eingesetzt werden. 

Die Konfiguradon der Extruder/oder Knetschnecken ist 
beliebig variierbar. Sie sollte im optimierten Fall eine wirl- 
65 schaftlich schnelle Forderung bei ausreichender Durchmi- 
schung der Matrix und geniigendem Energieeintrag gewMhr- 
leisten. Aus diesem Grund sind Forder-, Knet- und Misch- 
elemente mit abgesdmmter Stegbreite, Gangtiefe, Gangstei- 
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gung und Gangsleigungsrichtung zu kombinieren. £s kann 
dabei zweckmaBig sein, in dem Schritt der Homogenisie- 
rung das zu verpressende Gut auf mSBige Temperaturen, 
beispielsweise auf 35 bis 80°C, einzustellen, bevorzugt wer- 
den Temper aturen von 45-60°C. 5 

Unter der Schereinwirkung der Knetvorrichtung wird das 
Vorgemisch verdichtend plastiiiziert und unmittelbar an- 
schlieBend durch die Bohrungen zu feinen Strangen oder 
durch eine BreitschlitzdUse zu einem Band ausgetragen. 

Diese Strange bzw. Binder weiden im AusmaB ihrer Aus- lO 
bildung zu kalandrierten Produkten der gewunschten Di- 
mension zerteilt. Bei den kalandrierten Produkten sind Gro- 
Ben je nach Formgestaltung von einem Durchmesser ab 
3 mmx3 minx3 mm bis zu 6 cmx6 cmx6 cm bevorzugt aber 
1-2 cm (Hohe) x 3-5 cm (Breite) x 3-5 cm (Tiefe) hersteU- 15 
bar. 

Ein Vorteil des Verfahrens ist die mannigfache Moglich- 
keit der Formgestaltung der erfindungsgemaBen Produkte 
aus dem FormgebungsprozeB. 

Zur Durchfuhrung dieses formgebenden Verfahrens- 20 
schrittes ist erfindungsgemaB insbesondere das folgende 
Verfahren geeignet: 

Das wird, vorzugsweise kontinuierlich mittels eines difFe- 
rentiellen Wagesystems, einem 2-Schnecken-Kneter/Extru- 
der zugefuhrt, dessen Gehause und dessen Extruder-ZDiisen- 25 
kopf auf die vorbestimmte Extrudiertemperatur, beispiels- 
weise also auf max. 60°C aufgeheizt sind. Die einzelnen 
Temperaturzonen bilden beispielsweise folgendes Tempera- 
turprofil: 



30 

SchuB 1 : 30T 
SchuB 2 : 40°C 
SchuB3:50X' 
SchuB 4 : 50T 

SchuB 5 : 50^*0 35 
Duse: 60°C. 

Das durch eine Schlitzdiise austretende Produktband wird 
in eine Kalandriereinrichtung gefiihrt, die aus zwei Form- 
walzen besteht, die Jewells eine Halbform des fertigen Pro- 40 
duktes als Vertiefiing tragen. 

Die Kalandriereinrichtung kann optional zur besseren 
Verarbeitung gekuhlt oder aber geheizt werden. Auf diese 
Art und Weise laBt sich das Herauslosen der Produktformen 
steuem. 45 

Die Kalandrierung wird bei Massetemperaturen im Be- 
reich zwischen und 75**C, vorzugsweise zwischen 30 und 
70°C, durchfuhrt und durch Kiihlung - insbesondere mittels 
Kaltluft - die austretenden plastifizierten Strange vor und/ 
Oder wahrend ihrer Zerteilung wenigstens oberflachlich ab- 50 
kiihlt und antrocknet. 

Eine Kuhlung, insbesondere mit Kaltluft direkt nach dem 
Austritt des Formmassen-Bandes ist nur dann notwendig, 
wenn eine partielle Entfernung von Oberflachenwasser auf 
der zu kalandrierten Massen erforderlich ist. 55 

Aus dem kalandrierten-Produktstrang entstehen runde 
Tabletten, der Form von 1,5 cm Hohe, sowie 3,5 cm Durch- 
messer, die nach dem Kalandrieren auf ein Luftband zur 
weiteren Abkuhlung gegeben werden. Zur Entfernung der 
PreBnaht k5nnen sie optional in einem Mischer oder im Wir- €0 
belbctt behandelt werden. 

Durch den Extrusions und KalandrierungsprozeB ist es 
zudem moglich, mehrschichtige Formen herzustellen, die in 
mehreren Stufen ihre InhaltstofFe abgeben konnen. Gedacht 
ist hi^bei z. B. an eine Koextnision bei der verschiedene 65 
Schichten zusanunengefuhrt werden und anschlieBend z. B. 
durch Kalandrierung oder Stanzen in die gewiinschte Zube- 
reitungsform gebracht werden konnen. 



Ein weiteres Problem stellt die gleichmaBige Verteilung 
der zu verarbeitenden Masse auf den gesamten Querschnitt 
der die dUsenartigen Bohrungen enthaltenden Formge- 
bungsplatte des Granulierkopfs oder der Diisenleiste dar. 
Dieses Problem kann iiber eine Duse gelost werden, deren 
Spall iiber eine Membran reguliert werden kann, wie sie in 
der Literatur unter dem BegrifF Blattfedermembran bekannt 
ist. 

Mit Hilfe des erfindungsgemaBen Verfahrens lassen sich 
auf einfache und wirtschaftliche Weise geformte Wasch- 
und Reinigungsmiltelformulierungen herstellen. Uberra- 
schenderweise lassen sich auch wasserhaltige Formulierun- 
gen mit einem relativ hohen Anteil an anorganischen Ge- 
riistmateri alien schnell und sicher zu gleichmaBigen, kom- 
pakten Formkorpem verarbeiten. Die Formk5rper zeigen 
keinerlei Neigung zum Verkleben und losen sich spontan 
aus den Vertiefungen der Kalanderwalzen. 

Beispiel 

Herstellung von Waschmittel in Tablettenform 

Die Einsatzstoffe wurden in den folgenden Mengen ver- 
wendet: 

Tensidgemisch 17,3 Gew.-% 
calcinierte Soda 20,0 Gew.-% 
Zeolith31,3 Gew.-% 
MA-AS-Copolymeri) 8,6 Gew.-% 
Alkylbenzolsulfonatpasle^) 15,0 Gew,-% 
Lecithin 5,0 Gew.-% 
Na2S04 2,8 Gew.-% 

^) Copolymer aus 30 Gew.-% MaleinsSure und 70 Gew.-% 
Acrylsaure 

^) 55 gew.-%ige waBrige Paste. 

Die Einsatzstoffe wurden iiber eine kontinuierlich arbei- 
tende Dosiervorrichtung in ein zwei-Schnecken-Extruder 
(ZSK 30, Firma Werner & Pfleiderer) eindosiert. Weiterhin 
wurde kontinuierlich Wasser (5 ml/min) als weichmachen- 
dem Zusatz, der die Masse extrudierf^hig hielt, zudosiert. 

SchuB 1 : 30°C 
SchuB 2 : 40°C 
SchuB 3 : 50°C 
SchuB 4 : 50°C 
SchuB 5 : 50**C 
Duse: 60T. 

Im SchuB 4 war gleichzeitig ein Vakuum von 
100-300 mbar angelegt. 

Kalandrierung 

Durch eine Breitschlitzdiise wurde das Extrudat-Band in 
einen Rollenkalander eingezogen, der die Tablettenform aus 
dem Band preBt. Die gepreBte Form fallt in der Regel bereits 
vereinzelt aus der Kalanderwalze. Zur weiteren AbkOhlung 
lauft das Produkt iiber ein Band, das mit kalter, konditionier- 
ter Luft beaufschlagt wird. Stege und Rander werden an- 
schlieBend durch cinen ProzeB im Mischer entfemt. Das 
dort anfallende Feingut konnte wieder recykliert und in den 
ProzeB zuriickgegeben werden. 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von festen, geformten 
Waschmittelformulierungen, dadurch gekennzeich- 
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net, daB das Gemisch der EinsatzstofFe einem Knet- 
und MischprozeB unterworfen und nach Extrusion 
durch Kalandrierung ausgeformt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB der Knet-und MischprozeB in einem Extruder 5 
vorgenonunen wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Kalandrierung durch zwei gegenlau- 
fig roderende Walzen mit jeweils einer Halbform des 
Waschmittelk5rpers durchgeftihrt wird. 10 

4. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Kalandrierung durch zwei gegenlau- 
fig rotierende Walzen durchgefiihrt wird, wobei nur 
eine Walze rait einer formgebenden Verliefung verse- 
hen ist, w^rend die andere Walze eine glatte Oberfia- 15 
che aufweist. 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, da- 
durch gekennzeichnet, daB dem Gemisch der Einsatz- 
stoffe Wasser als Plasdfizierungsmittel kontinuierlich 
zudosiert wird. 20 
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